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(57) Procede de fabrication d'un materiau composite. 

Le materiau est; cbnstitue d'un metal pu d'un alliage* de ce_ 
metal constituant une; matrice. et d'un element dispersoTde 4 . r 
ou.d'un .compose, disr^rsotde; combiner a: laj ma trice par une^ 
dispersion " de ('element ou: du., compose i- a« I'interieut de ; lax 
matrices II comportejes 6tapes suryantesC:- < :.; _,- y 

-~* on; conditionne* le- materiau de? la; matrices sous^ forme: de^ 
particules spheriques- fruny diametre* supe'rieur-- a" 300; microns^ 

— on depose les- particules- de-relement^ou du^ compose^ 
. dispersoTde 4\ t .sui' les| particules; duV material constituant^ la^ 
> matrices *• ^^'A "V^>^^A/t^;^ £[^^ : ^x : y&. 

— on introduit : les*. particules?. de^ materiau coristituanfc lag 
■ matrices revetues^des 1 particules; decompose* dispersoTde. ^ns|| 

lincmoule^ 6; preseintanta une^ cavite 7 1 1 de*: former int6neure^ 
"coiTespor^antia^une?formerfde; piece a obtenir; -:vi . ' \V/MU^^p^ : 
pn, soumek' lesPpa'r^tesV dife materiau Vconstrtuart^la^ 
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PROCE0E REALISATION D'UN MATER I AU COMPOSITE, EN PARTICULAR 

D'UN MATERIAL) COMPOSITE NEUTROPHAGE. 

* 

DESCRIPTION- 

Les .lattrfw, neutrophages; qui! sont courannent 
util,,*, dans Industrie nucleaire, ont pour fonction d'absorber 
les neutrons products au cours de reactions atoniques: et 
d'assurer une- protection da personnel et de I 'environment 
contre ces rayonnements. 

O.n utilise genera lement le bore pour realiser ces 
materiaux neutrophages. II est souhaitable que la quant ite- de ce 
metal utilisee ne soit pas excessivement importante etanr donne 
son prix eleve. 

En outre, un materiau neutrophage devrait presenter une 
grande, legerete. afin. de ne- pas a lourdir les. structures, 
; . partrculi^ren.ent; si- celles-ci sont ; transportables, \eoW>un:' , V 
,• . 'bateau, de, protection qui . doit circuler par.:, la. route - ou par voie- 

20 ' bonne resistance a la corrosion etant: donne^ que: pour ^ertaines ' 
. . . : comme les. dis.solveurs, cheque,- utilises- -pour . 'le'- 

;; ; • v -'-- : 

sont en contact avec de I'acide nitrique bouillant. 

. ."r^"^^" concerne- prec.isement, un- materiau composite- ■ • 



15. 





2 
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constitute par exemple d'oxydes r£fractaires et I'addition 
d'£l£ments tels que I'aluminium et te titane. La dispersion des 
dlSments se produit par des soudures a froid et des fractures 
r£pet£es* des particules de poudre Libre. Afin d'obtenir une 
faible distance entre les particules, la granulom£t rie de la 
poudre est choisie dans un intervalle de tres faible 
granulomet rie (diamdtre inferieur a 50 microns). Cette technique 
permet ainsi d'incorporer des particules durcissantes microniques 
au sein des grains de poudre avant frittage. Cette technique 
permet en particulier de stabiliser I 'homog£n6ite du melange 
avant toute manipulation des Lots de poudre. 

Toutefois, dans le cas de I 'Elaboration- d'un materiau 
neutrophage composite par frittage, les proprittes de resistance 1 
au fluage et les ca ractEri st iques de fatigue ne sont pas 
essent i el Les . La realisation d'un reseau de phase dispersee avec 
une maille de diametre compris entre 100 et 1000 microns est 
suffisante pour cette* appli cat ion. Par suite, le procEde expose 
ci-dessus. est inutilement complexe et couteux. 

La presente invention a precisement pour objet . un. 
procede de -realisation par frittage d'un materiau composite, qui 
permet d'obtenir de mani£re simple> rapide et peu couteuse un 
reseau de phase dispersee pr£sentant des caracter i st iques 
mecaniques et chimiques qui le rendent part i culierement apte u a 
§tre utilise en tant que materiau neutrophage, en particulier 
dans \l 1 Industrie nucl£aire. 

Plus precisement, IMnvention xoncerne un procede de 
fabrication d'un- materiau. composite constitu£ d'un mttal; ou d'un 
ailiage de ce : metal constituant une matrice et: d'unv. element, 
dispersoide oa d'un compost dispersoide. combing at tadlte ^ matrice-:.: 
par - une^ di spersionvde. I 'element bu du compose ar l f inter ieur~'de- La 
matrice,/ caract£ris£: en ce. que . ■ - :V; : . t .' v . -a''^. V0> 

— on f cond i t i onne- lei? :ma te r i aa ; de. la> : ^ mat ri ce' sous vf ormeK^de.- . 
. particules sphtriques: d'un diametre superieur a> 300 microns^;:.". 

- on depose; les: parti culesVde?; (L 9 e lament bu du compost disperso.Tder 
sun. les particules. du.: materiau- constituant la matrice, - 
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-on introduit les parti cules de materiau constituant la matrice 
revenues des particules du compos* dispersoTde dans un moule 
presentant une cavity de forme inter ieure correspondent a une 
forme de piece a obtenir, 
5 -on soumet les particules du materiau constituant la. matrice 

enrobee a un frittage par compression, isostatique a chaud. 

De preference, on depose I 'element. dispersoTde sur la 
poudre constituant la matrice par voie humide en melangeant la 
poudre de la matrix* et U poudre de- I'element dispersoTde . avec 
10 une quantite d'un liant organique. 

D'autres caracteristiques et avantages de I -'Invention 
apparaitront encore & la* lecture de la description qui suit d'un 
■' exemple de realisation donne a titre illustratif et nullement 
limitatif en reference aux figures annexees, sur lesquelles : 
15 " la figure 1 iUustre. I'etape d'enrobage des 

particules. selon le procede del 1 invention,; 

: ^v-. la^ f igure . 2, est T une vue .. en coupe: d'un moule:- dans 
lequel . les 




I'invention est prepare-a partir de- particules metalliques 2 d'un 
.-;/- y; diametre^ re lativement - import an savo.i feVsuperieur 3^:300^- - 

microns. Ces particules sont realisees en un metal, ou un alliage ' 
25 d'un metal et .sont destinees a- constituer la. . matrice , du 
- ■ composite. El i esV;'. sont;w : rVvStues^'pa r-- ; un:^- dep6t y "const itue?'^ ' de-^:- " 
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des neutrons . 

Le depdt peut 6tre obtenu par tout proc£de connu a la 
portee de l^owme de I'art, en particulier par voie seche ou par 
voie humide. 

On peut par exemple, comme illustrS sur la figure 1, 

deposer les particules de B C sur les particules de titane par 

4< 

drageif ication par voie humide en melangeant les particules de 

B c, les particules de titane avec un liant organique tel que de 
4 

I'hu.ile de vaseline. 



un moule 6 (voir figure 2) presentant une cavite interne 
reproduisant la forme de la ou des pieces a- obteni r . L'empi lage 
compact des particules rev§tues est ensuite fritte et densifie en 
compression isostatique a chaud sous une pression tres eleve>, 
par exemple 1000 bars- Les pieces ainsi obtenues sont ensuite - 
retirees du moule, et s£parees I'une de I'autre. Pour obtenir un 
materiau neutrophage; ou : non pouvant presenter une f corrosion 
acceleree avec le mi li eu exterieur,. la compression risostatique a; 
chaud est. avantageusement realisee a I'aide d'un moule^ 6 
: ceramique^dont-:' * t ar.r : pa r o i : : ".{nt e.r ne- : - 1 T*r ' e s t ? : ^^ : y^r^^ ?; ^ pafs seu r^- v: -v. ... - . 
faible. * chaud, le verre ptastique epouse parfaitement: la forme- 
en cours de densif i cat ion et constitue apres ref roidissement une 
barriere- efficace cont re une corrosion u Iter i eure: ou une attaque 
chimique due a un mi Li eu . ext£rieur agressif . 



Les particules enrobees sont ensuite introduites dans 



Les avantages du procede de I'invention qui . vient 



d'etre, deer it sont les stiivants : 



Les particules de grand diametre qui sont .utili sees. 




sont faciles; a; revetir; etant donne. ^qu'elles^r pnesehtent une : ly'-'y ' ■; 




# 
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30 a 50% de La densite theorique. 

La presence d'un Liant organique permet de conserver 
une distribution homogfcne de la phase dispersee dans la piece 
composite durant toutes les operations de manipulation des. 

5 poudres sans rique de segregation, c'est-A-dire sans risque de 

voir. apparaUre des zones dans lesquelles les particules de 
titane- se separent des parti cules. de Br comme cela pourrait en 
effet se produi re pendant la. p£riode de remplissage.. du mouley ce 
qui conduirait . k Uobtention d'un materiau composite presentant . ■ ■ 

10 des/ zones de: fragi lite. . 

Au cours de la phase de frittage, sous I'effet de-' la 
pression isostatique, les particules spheriques se deforment et 
prennent la forme de polyedres 2a, comme- represente sur la figure 
3. Cet ecoulement b chaud du metal au cours du corroyage conduit 

15 a (.'elimination de la porosite mentionnee precedemment . II brise 

localement le reve.tement de- particules de B^c. Les part icules: de* 

^H?^* 0 ^^^^ avecS > 

\ ^' p s;^autres^^^ ^ 

~ , :.. •••. < 5?. n ?? ; . "JlJ^j^ ■ : .:, 

carroyage> c'est-^-dire- un soudage des parti cutes. de. titane entre" " 
elles par formation , de ponts. de : diffusion- Ce corroyage est. : 
necessair^" a la' bonne: integrate ; da "compos it e : :apres^f ri ttagei^'wf^V - sr 

il permet une liaison rigide des grains ou particules de titane 
25 .\ en / tr 5. ?f les * ■ ce? qui conduit a, obtenir un: materiau presentant- une 

bdnne^ resistance mecanique. ^- ■ ■ v -'■ "• --. *- • '; :--:-^/^^.v *v/--- ! . ^ :..-^i,'.:„ .-. '/\/ ; 
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On a r4alis£ un mat£riau composite neutrophage 
constitut d'une matrice en alliage de titane et d'une dispersion 
de B C. 

On a m£lang£- pendant dix a quinze minutes 1750 g de 
poudre d f alliage de titane ou de titane constitute de particules 
sph£riques fondues ou fritttes de diarn^tre compris entre 300 et 
1000 microns, avec 750 g de poudre micronique de B C et quelques 
gouttes d'huile de vaseline. La concentration en liant, a savoir 
I'hui le de vaseline, a ete realisee de telle fa^on que la poudre 
de B c adhere a la surface des particules de titane sans 
agr£gation de ces derni^res.. 

Les poudres ainsi rev£tues sbnt introduites dans une 
enveloppe 6 m£tallique ou en mat£riau c£ramique pr£sentant une ou 
des cavit^s internes 10 reproduisant la ou les pieces a fritter 
et dont la paroi interne 11 est en verre. 

Dans I'exemple rtalis£, des spheres composites ont £t£ 
moulees dans un moule en ce rami que formant un chape let de spheres 
10~ de 14 mm de diametre., Les moules 6 sont degazes a une 
temperature comprise entre; 100 et 300°C sous vide avant d'etre 
seel l£s. 7/ ""7 ' ' : : 7 "' ' : 

La compression isostatique a chaud est realisee a 
1000°C sous une press ion . de 1000 bars d* argon pendant trois 
heures. 

Apres compression, le moule 6 est £limind. On obtient 
des spheres de materiau composite prtsentant une bonne, resistance 
mecanique a: 1 1 ecrasement Le f i Im de verre restant a la surface 
desv spheres-: dudit mat£riau composite est. une batrifcre efficace 
contre- . la* corrosion ou> cohtre: une attaque chimique^ ulterieure 
iCpar exemple :. acide. hi tr.ique broui ILant) . 7; '7- : 7-U~ f ""-iV. 
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REVENDICATIONS 
1. . Proc^de de fabrication d'un materiau composite 
constitue ; d'un metal ou d'un alliage (2) de ce metal constituant 
une matrice et d'un element dispersoTde (4) ou d'un compose 
5 dispersoTde combine a ladite matrice par une dispersion de 

I'element ou du compose A Tinterieur de la matrice> caracterise 
en ce que' : 

- on conditionne le materiau de : la matrice; <2) : sous: forme de 
particules spheriques d'un diametre 1 super ieur a 300 microns. ; 

-jQ —on depose les particules de I '£ lament ou. du compose di spersoTde 
(4) sur les. particules du materiau constituant la; matrice, 

- on introduit les particules. de materiau constituant la. matrice 
revetues des particules du compose dispersoTde dans un moule 
(6) presentant une cavite (10) de forme interieure 

15 correspondant a une forme de piecerat. obtenir,. - * ' 

"T on ^ c solJ [ me ^ particules: ;; du: materiau, constituant; La? matrice* v rv 

V e nr?bee5 aJ, un~ f ■ '^.-^ : r 
: > . ;_ ; 2. Procede^ selpn .lax reyendTcation^^ 

20 ; * const:rtuaht^ la^mat ri'ceA (2>" J par#^vVierh\fe 

poudre. de la matrice et la poudre de. I 'Element. dispersoTde? : avec 
une^quantite^ d'un. liant: organiquev v-' ^ - .^-^ -i ;; 

3. Procede selbn la- revendicat ion 2, caracterise en ce ; 
que^ ledit, liant organique est. de I'hu.i le de vaseline. 
2 5 :'4 : .' Procede^ selbn I 'une 1 .que.lconqu^JJe's^fevendi cat/ions4l:::r^ - 

: a* 3-,k.ca.ra c t e ri ser en* ce queH tH press 
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7. Proc£d£ selon la revendi cat ion 6, caract£ris£ en ce 
que la paroi interne (11) du moule (6) est en verre de faible 
£paisseur. 

8. Mat£riau composite obtenu par le proc£d£ selon la 
revendi cat ion 7, caract6ris£ en ce qu*un film de verre appliqu6 
sur la surface exterieure dudit »at£riau constitue une barrifcre 
efficace contre la corrosion ou contre une attaque chimique. 

9.. Mat£riau composite selon la revendication 8, 
caracterise en. ce qu'ilest constitu£ d'une matrice en alliage de 
titane et d'une dispersion de B^C. 



